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- DE LA FUNCION GAMMA DE EULER EN EL ' 0 
- CALCULO DE LA VELOCIDAD DE UN COHETE | 
QUE SE DESPLAZA EN EL VACIO EN y 
AUSENCIA DE CAMPOS DE FUERZA | do 
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LA RESUMEN. — Primeramente calculamos la cantidad de movimiento de un flujo 
. radial de masas iguales dm a través de un cono recto circalar que es la parte 
e - divergente. de una tobera, si todas estas masas están animadas de velocidades 
de módulos iguales, esto es si el campo de vectores cantidades de movimiento 
: - elementales es radial-homogéneo. ¡ a 
A continuación se calcula en base a la relación de recurrencia obtenida entre 
dos emisiones consecutivas de masas discretas escribiendo la conservación de la | 
: cantidad de movimiento del sistema, la velocidad adquirida por el cohete después 
de la enésima emisión. 


- SumMaARY. — Firstly we calculate de linear O miSrida Sl a radial tlow of equal 
'_masses dm trough a right circular cone which is the diverging part of a nozzle, 
-— assuming all the masses as having the same speed, that is supposing the linear 
momentum field of the elementary masses as radially homogeneous. 

After this we establish a recurrence relation between two successive emissions 
of discrete masses, writing that the total linear momentum of the system is 
conserved, thus Desing able for the calculation of the acquired speed of the 
- rocket after the a emission. 


- TI. Seael cono recto circular de vértice O y radio R, cuyo eje está ? 
orientado por el versor ó vector unitario k. Supongamos que la 
, - Superficie que recorta sobre la esfera de igual centro y radio es 
atrav esada en un instante dado por masas iguales dm homogénea- 
, mente distriibuídas, esto es de densidad superficial £ = dm/dS 
constante, animadas todas de velocidades radiales salientes de 
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a e ddNlO, 0. aos a ll la cantidad de mo 
sistema de masas. (Fig. 1). 
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vamos a transformar esta integral de superficie en una inte 
curvilínea, utilizando el teorema tensorial-integral de Stok 
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en que la constante os? = 0) es el factor de 


ducción de la cantidad de movimiento resultante de sustituir un 
flujo cilíndrico por uno radial. ? 


por € el cohete, ahora de masa [M 
es V;_1, se tiene escribiendo que se conserva la cantidad de mot 
miento entre la (k — 1) ésima y la k-ésima emisiones: 
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Tomando como valor de 0 este valor, se tiene 
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SOBRE EL USO DE LA DERIVADA LOGARITMICA, Erc. 9 


de dónde, por ser 


aora D—jÓ, 


ki=1 
se tiene, aproximadamente, 


305 [roja fr [18] 
a] 1 2 a 


Aplicando esta fórmula aproximada a la suma 
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Con el resultado de la [19] obtendremos, habiendo reemplazado 
b por M/n, como expresión aproximada de la velocidad del cohete 
después de la enésima emisión 
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como ocurre con la fórmula de Stirling, por ejemplo, aquí el error 
relativo disminuye rápidamente al aumentar n. 
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EL MOVIMIENTO DE UNA IMPUREZA 
EN UN FLUIDO DE BOSONES 


POR 


LESSER BLUM a 
Facultad de Ciencias Exactas y Naturales ; ) 


1. Introducción. — El estudio de la interacción de una ar 


ya que solo se tienen en cuenta diagramas no conexos en E 
riables del medio. 
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Esta serie es supuesta convergente. Nosotros trateremos de hallar 
la evolución del elemento de matriz <n1,|po|n1¿ > donde 
E representa a < Ap, Me. Mi dale 

Como anteriormente, los subíndices latinos k, l, 2... ete. repre- 
entan los estados de los bosones del medio, y los subíndices griegos 
| el de la partícula extraña. El número de ocupación de cada estado 
de esta última es siempre uno. 


: 3. Estudio de los diagramas. — Los términos de la serie [5] se 

- representarán mediante diagramas, que serán distintos de los usados 
anteriormente (2). Las líneas llenas representan los estados de los 
- bosones, las punteadas, el de la partícula extraña. Los vértices 
- representan la interacción [3], y el número sobre el vértice, el sub- 
índice de la variable tiempo asociada al mismo. Como en la refe- 
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que son en esencia operadores de dolce del tipo. 
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| de los índices griegos distintos de a y 6 son mudos, ya que existe 
a suma sobre ellos, y por eso se los puede cambiar a voluntad 
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da del Hon Candida, lc C. albicans, producen le- 
siones en la piel y mucosas o manifestaciones a distancia de 0 

rácter alérgico. 
| En los trabajos de Necroni y Daglio y en Bro nuestro, Y 
e, dieron a conocer los resultados obtenidos mediante el em- 


ho: la vación. de los siguientes caracteres micromorfológi- 
a Cos: 1 formación de seudomicelio, 2) conglomerados globulo- 
y sos de blastosporos cuya densidad va decreciendo A la De + 


Ebotologica y su tratamiento, se considera suficiente el estudio 
de los caracteres micromortológicos mencionados. 
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algodón. En el laboratorio se le vierten unos mililitros de so- 


lución fisiológica estéril, se procede al examen microscópico 
directo exprimiendo el hisopo sobre un porta objeto flameado 


y enfriado, se coloca un cubreobjeto sobre ese material y se 


observa con el objetivo seco de mayor aumento. 

Acto seguido, se procede a sembrar unos 4 tubos del me- 
dio de Sabouraud inclinado, incubando dos a 37% y otros dos 
a 28. A las 24 o 48 horas se examinan dichos tubos y, en 
caso de que no hubieran colonias visibles, se recoge material 
con un asa de la superficie sembrada y se examina entre porta 
y cubreobjeto. Si el examen microscópico acusa la presencia 


de hongos levaduriformes, se siembra un tubo conteniendo el 


medio de Gorodkowa inclinado y dos cajas de Petri contenien- 
do el medio con polisacáridos, una con azul Tripan y la otra 
sin este colorante vital. a 

Las siembras se efectúan con una espátula cargada con 
el material obtenido del primer cultivo, mediante un surco 
en dirección de un radio de la circunferencia. Utilizamos cajas 
de Petri porque permite efectuar 6 a 8 siembras simultáneas, 
debidamente rotuladas, con la precaución de dejar libre un 
disco central de unos 3 cm. de diámetro para evitar que los 
trazos se toquen. 

Estas últimas siembras se incuban durante 48h. a 37? 
y 3 días a 28%, al cabo de lo cual se efectúan las lecturas en 
la siguiente forma: 

Se toma material del medio de Gorodkowa para examen 
microscópico entre porta y cubreobjeto para observar si for- 
ma o no endosporos. Los hongos de los géneros Candida. y 
Torulopstis, que parasitan al hombre, carecen de propiedad de 
formar endosporos. Si se suspende el material en el líquido 
de Guéguen (ver Negroni, P. Técnica micológica, página 234), 
los endosporos se tiñen, frecuentemente, en azul. 

El examen a simple vista de los surcos trazados en las 
cajas de Petri, permite ver un desarrollo arborescente en los 
casos de Candida, pera se lo debe completar con el examen 
microscópico empleando el objetivo de menor aumento (20 x y 
ocular 10x) colocando la caja de Petri destapada sobre la 


» 


platina del microscopio y recorriendo los bordes de todo el | 


desarrollo. 
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: Si se dispone de más amoo para emitir el informe, con- 
- viene efectuar una segunda lectura una semana más tarde. 
Material de intertrigos: se recoge el material por raspado 
con un bisturí sumergido en alcohol de 96% y flameado, entre 
- dos portaobjetos flameados para esterilizarlos. En el labora- 
torio se procede al examen microscópico directo y a los culti- 
da VOS, que pueden hacerse recogiendo dicho material con un 
- hisopo humedecido en solución fisiológica y paseándolo, luego, 
por toda la superficie de los medios de Sabouraud. Igualmente 
útil, es la recolección del material directamente con un hisopo 
humedecido, frotando la superficie de las lesiones. 
- Material de uñas: se recoge por raspado entre dos porta- 
objetos y se procede como en el caso anterior. 
Materias fecales: recogidas lo más asépticamente posible 
en un frasco esterilizado de 50 a 100 cm? de capacidad, de 
boca ancha y tapa esmerilada. Las siembras se efectúan con 
hisopo y, los pasos subsiguientes, son los indicados más arriba. 
Esputo: se recoge el material, previa limpieza de la boca, 
en un frasco esterilizado de boca ancha y tapa esmerilada. En 
el laboratorio se vuelca su contenido en una caja de Petri y 
se procede al examen microscópico y cultivos de las porciones 
más densas, mucopurulentas. 


Medios de cultivo 


Agar miel de Sabouraud: 


Mielrde abejas ta, 80 g. 
RSprtonar roo e laa 20 g. 
Noa en IIDra id o Vds 20 g. 
IE E A ed 1.000 ml. 


Medio con polisacáridos para suedomicelio y clamidospo- 
ros: Fosfato monopotásico 1g.; Sulfato de magnesio 0,5 g.; 
Sulfato de amonio 0,5 g.; Peptona 0,5%; Almidón soluble 
5 g.; Dextrina 5g.; Agar lavado 20 g.; Agua destilada c.s.p. 
1.000 ml. 

Solución de Azul Tripan: disolver 0.10 g. de substancia 
en 20 ml. de agua destilada y esterilizar en el autoclave. Agre- 
gar 0,4 ml. de esta solución para 20 ml. del medio fundido, 
mezclar y volcar en la caja de Petri. 


Peptona e al io od e e g 
Extracto de carne .. a Ya to 
Glucosa 025000 
Cloruro de sodio.......... A La 
Near Llamado o. ao do po ZE 
Alsuas) destilada 00 a 


“el 


A todos los. medios de da le o “cloramfe 10 


destilada estéril. os 0.25 ml. de esta Soneto en cada : 
10 ml. de medio de cultivo fundido. 

La adición de este antibiótico de Sucio espectro 0 
acción evitará el desarrollo de las bacterias contaminantes - 
del material extraído de lesiones es del esputo 
y materias fecales. e 


Interpretación de los resultados 


1. Si el examen microscópico del últino en el medio de 
Gorodkowa no acusa la presencia de endosporos y el desarrollo 
en las cajas de Petri con el medio de cultivo con polisacáridos - 

presenta seudomicelio con clamidosporos, el material estudia- 
do contiene Candida albicans. Recordamos que los clamidospo- 
ros se tiñen intensamente con el azul Tripan. 

2. Si los cultivos tienen los mismos ciones que D 
pero no existen clamidosporos, se informará: Hay desarrollo 
de Candida sp. que significa especie no determinada. Si se la 
quiere clasificar hay que recurrir a su aislamiento en cajas de 
Petri y al estudio micológico completo. ¿ a 

3. En caso de que no existan endosporos, ni seudomicelio, | 
se informará: Hay desarrollo de Torulopsis sp. siempre que | 
los cultivos no posean pigmento rojo o rosado. En este último 
caso habría que hacer la reacción de caroteno para diferenciar- Ea 
los de a en que esta reacción es positiva. 
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EAS 


- Comentario 


E do La técnica expuesta tiene por finalidad un informe rápido 
! de los hongos levaduriformes parásitos. Por eso no se procede 
al aislamiento de las colonias y a su identificación en culti- 
ME VO puro. -. | 
En el material extraído de las lesiones, pueden coexistir 
más de una especie de Candida o este hongo puede estar aso- 
ciado a Torulopsis, u otros hongos levaduriformes pero, co- 
rrientemente, el único material en donde se presenta este pro- 
blema es la materia fecal, en cuyo caso las siembras pueden 
hacerse por diseminación en cajas de Petri con el medio de 
Sabouraud adicionado de antibióticos, incubar a 28? y 37”, 
aislar las colonias de aspecto diferentes al cabo de 43 hs. y 
continuar el estudio expuesto para su identificación rápida. 

| Las levaduras verdaderas (Hemiascomycetes) de uso in- 
—_dustrial forman endosporos difícil y tardíamente, pero las 
levaduras salvajes contaminantes, lo hacen en pocos días en 
el medio de Gorodkowa. 


- Resumen 


Exponemos una técnica simplificada para el diagnóstico 
rápido de los hongos levaduriformes parásitos, consistente en 
el examen microscópico directo, las siembras en el medio de 

Sabouraud y, a partir de este primer cultivo, se efectúan sub- 
cultivos en el medio con polisacáridos para observar la pro- 
ducción de seudomicelio y clamidosporos y en el de Gorodkowa. 

Mediante este procedimiento se puede informar el resul- 
tado de los cultivos en el curso de una semana, 


- 


SUMMATY 


- We have successfully tried the following simplified tech- 
nic for the rapid identification of yeast-like fungi in clinical 
laboratory: direct microscopic examination, cultures on Sa- 
bouraud's medium, subcultures after 24 h. to 48 hours of incu- 
 abtion at 28% and 37% on Gorodkowa's culture medium and 
in a polysaccharide solid media (Negroni and Daglio) making 
an incisión with a palette-knife. Incubation a 37? during 48 
hours and 3 days at 28". At the end of a week we are able 


phenicol to avoid bien contamination. 
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EDUARDO A. MARI(*) 


SUMMARY. — The SCHOELLER'smethod for the analysis of tantalite-colum- 
bite minerals, and the SLAVIN and co-workers modifications are dis- 
cussed. Some new modifications are proposed, with which the method 
results more rapid, safe, and reliable. As application of the proposed 
method, the results of analysis of samples of tantalite-columbite mine- 
rals of San Luis (Argentina), are given. 


INTRODUCCION 


En el transcurso de estos últimos cinco años, la industria 
metalúrgica local demandó crecientes cantidades de compues- 
tos (óxidos y carburos) de niobio y tantalio. Esto creó la 
necesidad de poner a punto un método de análisis seguro y 
rápido de las tantalitas-columbitas provenientes, en forma de 
pequeños lotes y concentrados, de la zona minera de la provin- 
cia de San Luis, y, en menor proporción, de Córdoba; los yaci- 
mientos argentinos más importantes de minerales de niobio 
y tantalio, situados en Salta (minas del grupo “El Quemado”), 
hace varios años que no se explotan. 

El objeto de este trabajo es presentar el método de análisis 
puesto a punto, y algunos análisis seleccionados de tantalitas- 
columbitas de San Luis que presentan características intere- 
santes. Debe tenerse en cuenta que no se trata de minerales 
puros, es decir, de cristales limpios y elegidos, sino de pequeños 
lotes seleccionados manualmente, y conteniendo invariablemen- 
te una cierta cantidad de ganga, en particular cuarzo y casi- 
- terita. 


(*) TANTAL ARGENTINA S. R. L. Actualmente, Departamento de 
Química Inorgánica, Analítica y Química-Física, Facultad de Ciencias 
Exactas y Naturales, Buenos Aires. 


mientos, y han amena análisis debidos re a 


—Vincia de Catamarca), y la bismutotantalita, en Salta, son los 


_sente en el país. La tantalita-columbita se encuentra en esas 


tita, granate, limonita), y frecuentemente otros como micas, 


de tantalio y niobio. 


A. CHAUDET y a V. SCHWARZ, quienes utilizaron el método de: 
SCHOELLER, aunque modificado por el segundo por introduce. 
ción de la determinación volumétrica del niobio (?). Es de 
hacer notar que la tantalita-columbita, existente en las zonas 
citadas (y encontrada también en algunos lugares de la pro- 


únicos minerales de niobio y tantalio encontrados hasta el pre 7 
zonas en las pegmatitas ácidas, como es característico de estos. cs 
minerales (* 7), formando nidos y bolsones, y asociada a otros ae 
minerales típicos de las pegmatitas, berilo, espodumeno, ete., | 
de cuya explotación es siempre un subproducto. e 
En la gran cantidad de muestras provenientes de San E 
Luis, que se tuvo oportunidad de analizar, se encontró siem- 
pre mezclados cuarzo, casiterita y minerales de hierro (hema- da 


wolframita, scheelita, cromita, pirolusita, bismutita, pirita, slóA 

despatos, etc. Titanio se encuentra siempre, pero es práctica- 
mente imposible determinar si se trata de un mineral de tita- 
nio mezclado, o si el titanio está sustituyendo parcialmente al | 
tantalio o al niobio en la red cristalina. Muchas muestras pre- de 
sentaban radioactividad, debido a la presencia de pequeñas 
cantidades de minerales de uranio, que a a a los » 


ELECCION DEL METODO DE ANALISIS 


Son muchos los ibtodosa que se al ensayado hasta el pre- o 


| sente para analizar minerales de niobio y tantalio. Sin embar- dE 


go, muy pocos de ellos pueden merecer confianza, debido a las 
grandes dificultades que presentan estos análisis. Entre ellos, 
el ya clásico de SCHOELLER ($ 9%), sigue ocupando una posición 


destacada (es el más desarrollado y de más amplia aplicación, ma 


es razonablemente seguro,.y es el que por lo general se usa 
para arbitrajes), y muchos métodos ulteriores lo han tomado 


| AS El uctodo e eicadal de SCHOBLLER tiene una serie de 
inconvenientes, principalmente el gran número de operaciones 
que involucra; muchas modificaciones han tendido a simpli- 
. ficarlo sin afectar su grado de exactitud; entre ellas, la de 
h E SLAVIN, PINTO y PINTO (*%) resultó ser la más apropiada para 
nuestros propósitos, y la introducción de algunas nuevas mo- 
ne dificaciones, que se detallan más adelante, nos permitió acortar 
nel número de operaciones, de manera que el análisis de una 
- tantalita- columbita no resulta más trabajoso ni más largo que 
el análisis completo de cualquier otro mineral. 

Los problemas inherentes a los análisis de minerales de tan- 
Ñ tallo y niobio han sido reseñados en forma notablemente clara 
. o HILLEBRAND y LUNDELL (1!) y por ATKINSON y col. (12), 
- además de las obras ya citadas de SCHOELLER; solamente dire- 
a mos aquí que en este tipo de análisis, quizás como en ningún 


cualitativa semi-cuantitativa de la muestra a analizar, sea por 
ensayos rápidos (*”*%), o, mejor, por un análisis espectro- 
A EN | 

Los métodos de análisis por espectrografía de Mo roScad: 


país (**), si bien parecen relativamente seguros, y tienen la 
- ventaja de ser muy rápidos, ya que no requieren ningún tra- 
tamiento previo de la muestra, tienen el gran inconveniente de 
requerir un equipo muy costoso. 

El método de SCHOELLER consiste, a nidos. rasgos, en: 
fusión de la muestra con pirosulfato alcalino, disolución en 
- ácido tartárico, y precipitación de los sulfuros de estaño, bis- 
-muto, etc., en medio ácido, y de hierro, manganeso, ete., en 
medio alcalino. De la solución así purificada se precipitan el 


-—niobio y el tantalio por hidrólisis con ácido mineral, o bien con: 


cupferrón. El precipitado se calcina, funde con pirosulfato, y 
toma con solución saturada de oxalato de amonio, procedién- 
dose a la precipitación fraccionada del tantalio y el niobio con 
ácido tánico y amoníaco. El titanio se separa por hidrólisis 
- en ácido sulfúrico diluído, en presencia de ácido tánico, y la 
- sílice queda insoluble al disolver la fusión con pirosulfato en 
ácido tartárico. La pación estada del niobio y tantalio, 


otro, es necesario un conocimiento previo de la composición 


cia por rayos X, que se han aplicado a minerales de nuestro 
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y la separación del titanio por hidrólisis, deben repetirse tantas 
veces como sea necesario, según las proporciones en que se 
encuentren esos elementos. 

La modificación de SLAVIN y col. mantiene el esquema de la 
separación de tantalio y niobio por precipitaciones fracciona- 
das, pero elimina las separaciones de los sulfuros, separando 
el estaño por reducción en corriente de hidrógeno (cuando el 
mineral contiene más del 1 % de SnO»), y el hierro, manga- 
neso, etc., y parte del titanio por hidrólisis en ácido clorhídrico 
diluído y ácido tánico. 

En el método que se propone, y que se utilizó con éxito para | 
analizar minerales del tipo de los que se describen más ade- 
lante, se mantiene el esquema general, pero se introducen las 
siguientes modificaciones: la reducción con hidrógeno se reali- 
za en todos los casos; el niobio se calcula por diferencia; y el 
titanio se determina colorimétricamente con ácido cromotró- 
pico, en lugar de agua oxigenada. En los siguientes párrafos 
se darán las razones que han justificado la introducción de 
estas modificaciones, así como los resultados obtenidos. 


ESQUEMA DEL METODO DE ANALISIS UTILIZADO 


Una vez obtenida la muestra representativa, el primer paso 
es la reducción de la casiterita en corriente de hidrógeno, a 
850C. En esta operación se reducen también los minerales de 
hierro, manganeso, bismuto, etc., al metal correspondiente; lue- 
go de la reducción se disuelven los metales en ácido clorhídrico, 
quedando la tantalita-columbita inalterada, junto con cuarzo, y 
silicatos y otros minerales inatacables por ácidos. El hierro 
que se ataca en esta etapa se lo expresa como Fe,Oz, ya que 
corresponde siempre a un mineral oxidado de hierro. 

La reducción de la casiterita a estaño metálico con hidrógeno 
ha sido estudiada teóricamente por MANTELL (1%), y es reco- 
mendada por SCHOELLER y por SLAVIN y col. para muestras 
que contengan más del 1 % de SnO.. Sin embargo, conviene 
hacerla en todos los casos, aún cuando el contenido en casite- 
rita sea pequeño. En primer lugar, es más segura que la deter- 
minación del estaño por fusión con peróxido, lixiviación con 
agua, acidificación y reducción del estaño para su posterior oxl- 
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dimetría, porque, por una parte, pequeñas cantidades de estaño 
pueden quedar absorbidas en el voluminoso precipitado de 
óxidos hidratados que se forma al tomar con agua la fusión 
con peróxido, y por otra parte, si hay mucho niobio, o si hay 
tungsteno, puede pasar algo de éstos en solución, reduciéndose 
a un estado de valencia inferior al efectuar la reducción del 
estaño, y dando, al titular éste, un error por exceso. En segun- 
do lugar, la reducción se aprovecha para separar otros ele- 
mentos (hierro, manganeso, bismuto, etc.), presentes en mine- 
rales que suelen acompañar a la tantalita-columbita. 

El método utilizado por SCHOELLER para la determinación 
del estaño (precipitación del sulfuro en medio tartárico), tiene 
varios inconvenientes, siendo los principales la incompleta se- 
paración del estaño, y la engorrosa recuperación del tantalio, 
niobio, etc. de la solución tartárica. No han sido desarrollados 
otros métodos eficientes para separar el estaño de los ácidos 
- térreos. El método de reducción con hidrógeno ha mostrado 
ser de amplia aplicación, desde mezclas conteniendo peque- 
ñas cantidades de estaño, hasta casiteritas prácticamente pu- 
ras. Además, como la marcha se continúa con el residuo de la 
reducción, se evita hacer la determinación del estaño por sepa- 
rado. La separación por métodos magnéticos de la casiterita y 
la tantalita-columbita, aprovechando el débil paramagnetismo 
de esta última, que ha sido utilizada con fines de indentificación 
e industriales (? 1%), no puede adaptarse a separaciones cuanti- 
tativas. E 

El segundo paso es la separación del hierro, manganeso, y 
parte del titanio, por hidrólisis en ácido clorhídrico al 20 9% 
y tanino, tal como lo indican SLAVIN y col. En esta operación 
pasa en solución alrededor del 1 % del niobio total, según 
dichos autores, y su recuperación es larga e incierta. Hemos 
comprobado en una serie de análisis que las pérdidas de niobio 
oscilan entre el 0.2 y el 0.9 %, del niobio total, según la com- 
posición: cuanto más titanio o más niobio hay, mayor es la 
pérdida de este último en esta etapa. Sin embargo, no hemos 
creído conveniente introducir ninguna corrección, ya que dicha 
pérdida es pequeña, y su magnitud cae dentro del orden de los 
errores que se cometen en este tipo de análisis. En el líquido 
de hidrólisis se determinan el hierro y el manganeso de la 


a columbita, y la silice que pasa soluble, expresá o los 
como FeO, MnO, y SiO.. , dl 
Los “óxidos totales” dd (Tao, - a Nb.O; + pa te 
del TiO, + parte de la SiO,), se funden con pirosulfato, se di- 
suelven en oxalato de amonio, y se lleva a cabo la precipitac 


parte del niobio se desechan, y éste se calcula por diferencia. Í 


Si el contenido en TiO, del mineral fuera superior al 1 %, 


titanio y niobio, no es necesario efectuar más separaciones que - 
las indicadas (a no ser que el contenido en TiO, fuera excep= 
ccionalmente alto, más del 5 %, lo que requeriría más etapas de 
hidrólisis u otro tratamiento previo), teniendo siempre la pre- | 
caución de hacer precipitar todo el tantalio, lo que se consigue 
con seguridad cuando ya ha comenzado la precipitación del 
niobio-tanino rojo; pero conviene evitar que cantidades da 
tivamente grandes de niobio y titanio acompañen al tantalio;- 
para que las correcciones finales no sean muy grandes. La Le 
disolución de los precipitados de tantalio-tanino en ácido oxálico 
tiene por objeto eliminar las sales de potasio ocluidas. 

Una vez determinados el Tas0,, el TiO, y la SiO, de los óxi- 
dos totales, el Nb,05 se calcula por diferencia. Esta manera 
de proceder se justifica porque la precipitación Iraccionada ] 
del niobio, según lo hacen SCHOELLER y SLAVIN y col., requiere 
más operaciones, y calculando el niobio por dera. los erro- iS 
res que se cometen son por lo menos del mismo orden que pe 
que resultan de seguir esas técnicas, excepto el caso en que los 
“óxidos totales” contengan alguna otra sustancia (p. ej. ZrO3) 
que pudiera pasar inadvertida para el operador. Por otra par- A 
te, el mismo SCHOELLER indica la deducción del mono por dife- a 
rencia en ciertos casos. | a 

La determinación colorimétrica del niobio en el Ta,0, se hace 
por el método del peróxido de hidrógeno en medio sulfúrico do 
concentrado (+7). Como el titanio presenta cierta absorbancia 
en esas condiciones, es necesario efectuar una corrección, como 
se indica más abajo. El titanio contenido en el mineral se dl 


AE 
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- termina. en muestra aparte, luego de separar hierro, manga- 
_neso y parte del niobio, por precipitación con tanino, por el 
a método del ácido cromotrópico en solución oxálica (18). Se ha 
elegido este método porque en esas condiciones la interferencia 
del tantalio y el niobio es mínima. El método habitual de de- 
terminación del Ti con peróxido de hidrógeno tiene el inconve- 
niente de la interferencia del peroxicompuesto del niobio, que 
- presenta absorbancia apreciable aún en solución diluida. 
- + El método de análisis, así delineado, no está libre de obje- 
| ciones. Las de mayor peso que se le pueden hacer son: prime- 
ro, las pérdidas de niobio en la hidrólisis, y, segundo, la deter- 
minación del niobio por diferencia. Ambas se han explicado 
10 justificado más arriba. Tercero, la separación de la sílice de 
los óxidos totales. El método propuesto por SCHOELLER (fusión 
con pirosulfato y disolución con tartrato u oxalato, con lo que 
la sílice quedaría insoluble), no es en realidad bueno: la mayor 
parte de la sílice (especialmente pequeñas cantidades) queda 
en solución posiblemente en forma coloidal. Como consecuen- 
cla, al precipitar la primera fracción del tantalio arrastrará 
esta sílice, lo que hará que el dato de Tas0, resulte alto, y, en 
consecuencia, el de Nb20, bajo, ya que se calcula por dife- 
“rencia. Consideramos que ésta es una falla inevitable del mé- 
todo, ya que no ha aparecido hasta el presente ningún método 
Seguro para separar y/o determinar pequeñas cantidades de 
S1O, en presencia de mucho tantalio o niobio. Por esta razón, 
cuando el contenido en sílice del mineral es alto, más del 4 ó 
5 Jo, conviene tratar el Ta20;,, una vez pesado, con fluorhí- 
-dico-sulfúrico para determinar la sílice que contiene y hacer 
las correcciones correspondientes. O bien, como lo indica 
SCHOELLER, hacer un tratamiento previo fluorhídrico-sulfúrico 
de los “óxidos totales”. Los datos de SiO, obtenidos de esta 
Manera no son, sin embargo, muy buenos, debido a la dificul- 
tad de llevar a seco y calcinar a peso constante esos Óxidos, por 
su tendencia a salpicar, y a retener fuertemente las últimas 
trazas de sulfúrico, ya que hay que agregar bastante cantidad 
de éste en la evaporación fluorhídrica, para evitar pérdidas de 
tantalio, niobio o titanio por volatilización de sus fluoruros. 
Cuarto: la presencia de otros elementos, o de cantidades 
grandes de titanio, pueden llegar a invalidar el método, o a 
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requerir sustanciales modificaciones. Esto es cierto; pero te- 
niendo en cuenta la precaución de realizar previamente un reco- 
nocimiento cualitativo semi-cuantitativo, se podrá, en cada caso 
particular, modificar el método para adecuarlo a la composi- 
ción de la muestra. Para minerales de composición similar a 
los que se describen más adelante, el método modificado que se 
detalla a continuación es seguro y reproducible, pudiendo ase- 
gurarse un error máximo de = 0.5 % (respecto a mineral) en 
el dato de Ta20;, y de + 1 % (ídem) en el de Nb0,. 


METODO DE ANALISIS 


Se pesan 0.5000 grs de muestra (molida hasta que pasa totalmente por 
malla tipo Tyler n% 200); se colocan, en una navecilla de cuarzo, dentro 
del tubo del horno de reducción; se purga el aparato de aire haciendo 
pasar hidrógeno, y luego se eleva gradualmente la temperatura hasta 
850%C, manteniéndolo así media hora. Se enfría en corriente de hidró- 
geno, se saca la navecilla del horno y se la coloca en el fondo de un vaso 
ancho, agregando suficiente cantidad de ácido clorhídrico concentrado 
como para cubrirla; se calienta, sin llegar a ebullición, una media hora, 
reponiendo el ácido que se evapora. Se retira la navecilla, enjuagándola 
dentro del vaso, y se filtra por papel mediano (tipo Wathman n? 40), 
recogiendo en matraz de 250 ml; se lava con ácido clorhídrico 1:3 (w/v) 
hasta eliminación del hierro. Se tiene un filtrado (1) y un precipi- 
tado (1). 


Filtrado 1: se completa a 250 ml, y se toman alícuotas para determi- 
nar estaño (por reducción en atmósfera inerte y titulación oxidimétrica)), 
y hierro (por reducción con cloruro estannoso y dicromatometría). Ex- 
presar como SnO, y Fez0s. 

Precipitado 1: se calcina en crisol de cuarzo; funde con 10-15 grs de 
pirosulfato de potasio; toma con 100 ml de ácido clorhídrico al 20 % 
(v/v); se lleva a ebullición hasta disgregación, y se agregan 20 ml de 
una solución recién preparada de ácido tánico al 2 Y; se deja en reposo 
cuatro horas. Filtrar por papel mediano, recogiendo en vaso de 400 ml, 
y lavar con clorhídrico al 3 % (v/v), que contenga 10 % (v/v) de una 
solución ídem de ácido tánico. Se tiene un filtrado (2) y precipi- 
tado (2). 


Filtrado 2: se determinan FeO, MnO, y SiO. Se agregan 20 ml de 
ácido sulfúrico 1:1 (v/vi), se concentra hasta humos blancos, se destruye 
materia orgánica con agregados de ácidos nítrico y perclórico; se vuelve 
a llevar a humos sulfúricos, se enfría, se toma con agua y se filtra. El 
precipitado se calcina, y se determina SiOz2 (parte) por evaporación con 
fluorhídrico y sulfúrico. El filtrado se lleva a volumen, se toman partes 
alícuotas y se determinan hierro (como en filtrado 1), y manganeso 
(por oxidación con persulfato y valoración con arsenito). 
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Precipitado 2: se calcina en crisol de cuarzo previamente tarado, y 
se pesa; estos serán los “óxidos totales”. Se funden con pirosulfato, se 
toman con 100 ml de oxalto de amonio saturado que contenga 1 a 2 % 
(v/v) de ácido sulfúrico; se hierve hasta disolución completa, y luego de 
una hora de digestión se filtra por papel cerrado (tipo Whatman n? 42), 
lavando, en caliente, con oxalato de amonio al 1 % ligeramente acidulado 
con sulfúrico. Se tiene un precipitado (3) y un filtrado (3). 


Precipitado 3: se calcina y determina SiO, por volatilización; este dato 
será sumado al anterior, de modo que se obtiene así la SiO, total. 


Filtrado 3: se lleva a 250 ml, y se toman 100 ml (0.2 grs de muestral), 
para determinar Ta y Nb, y otra alícuota para determinar el TiOz con- 
tenido en los “óxidos totales”, con ácido cromotrópico, como se describe 
más adelante. 

Los 100 ml se colocan en un vaso de 400 ml, se diluye al doble con 
agua, se agregan 10 ers de cloruro de amonio sólido, y 25 ml de solución 
de ácido tánico al 2 %, y se lleva a ebullición. Se agrega gota a gota, 
espaciadamente, y con agitación y ebullición constantes, hidróxido de 
amonio al 1:4 (v/v), suspendiéndose el agregado cuando el color del pre- 
cipitado que se va formando, inicialmente amarillo, comienza a virar al 
anaranjado; se deja media hora en digestión, se filtra por papel mediano, 
y se lava con solución al 2 Y. de cloruro de amonio. Se tiene un precipi- 
tado (4) y un filtrado (4). 


Precipitado 4: se vuelve con chorro de piseta al vaso original, y se 
disuelve con la mínima cantidad de ácido oxálico al 2 %, hirviendo; se 
filtra por el mismo papel, lavando con oxálico al 2 %, caliente, y reco- 
giendo en vaso de 400 ml. Se reserva. 


Filtrado 4: se agregan 20 ml de solución de ácido tánico, se hierve, y 
se agrega hidróxido de amonio 1:4 de la misma manera que antes, hasta 
que el color naranja del precipitado se vuelva rojo. Este precipitado, 
denominado “fracción intermedia”, estará formado por el resto del tanta- 
lio, parte del titanio, y parte (pequeña) del niobio. Luego de media hora 
de digestión se filtra, lava y calcina. El filtrado (que contiene la mayor 
parte del niobio), se desecha. 


Tratamiento de la fracción intermedia: si el contenido en TiOz del mi- 
neral es superior al 1 %, la fracción intermedia se calcina, funde con 
pirosulfato, y se procede a efectuar una hidrólisis con clorhídrico al 20 %. 
y ácido tánico, como se detalló en “precipitado 1”, prosiguiendo de la 


misma manera hasta la disolución en oxalato de amonio, de donde se con- 


tinúa como se indica más adelante. Si el contenido en TiO. es menor 


que el indicado, esta operación puede omitirse, y se procede de la manera 
siguiente: la fracción intermedia se calcina, funde con pirosulfato, toma 
con solución saturada de oxalato de amonio acidificada con sulfúrico; se 


agrega cloruro de amonio y ácido tánico, como antes (filtrado 3), se lleva 
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a ebullición, y se precipita el resto de tantalio (y titanio) por gradual 
agregado de hidróxido de amonio al 1:4, agitando e hirviendo, hasta que 
el precipitado formado comience a ponerse rojo; se deja en digestión, 
filtra y lava. El filtrado (que contiene el resto del niobio) se desecha. 


Tantalio: el precipitado se disuelve con oxálico al 2 Yo, como ya se ha 
descripto, y la solución se reúne con el líquido reservado (ver “preci- 
pitado 4”) que contiene la primera fracción del tantalio. Los líquidos 
reunidos se llevan a ebullición, se agregan 20 ml de solución saturada de 
cloruro de amonio, 10 ml de solución de ácido tánico, y, gradualmente, 
hidróxido de amonio al 1:4, hasta comienzo de precipitación; ésta se com- 
pleta agregando 10 ml de acetato de amonio al 10 %. Se hierve 15 minu- 
tos, se deja en digestión, se filtra, y lava con cloruro de amonio al 2 % 
y gotas de la solución de ácido tánico (conviene probar en el filtrado 
si no quedó tantalio sin precipitar), se calcina fuertemente, y se pesa. 

Esta pesada corresponde al Taz0; total, impurificado con pequeñas 
cantidades de TiO, y Nb20;. Para corregirlo, se funde con pirosulfato, 
se disuelve en ácido oxálico al 2 Yo y se lleva a volumen, tomando partes 
alícuotas para determinar colorimétricamente el titanio y el niobio. El 
titanio se determina con ácido cromotrópico, como se describe más ade- 
lante; para el niobio, la alícuota tomada se coloca en un vaso de 100 ml, 
se agregan 20 ml de sulfúrico concentrado, y se concentra hasta abun- 
dante desprendimiento de humos. Se enfría, se pasa a un matraz de 
25 ml, se agregan 0,5 ml de peróxido de hidrógeno (100 volúmenes), se 
enfría, y se completa con sulfúrico concentrado. Se lee la absorbancia a 
390 milimicrones, usando como referencia un blanco que contenga iguales 
cantidades de peróxido de hidrógeno y sulfúrico concentrado. Se calcula 
así el Nb20; que contiene el Taz0, pesado. Como el peroxicompuesto de 
titanio presenta también cierta absorbancia en estas condiciones, debe 
hacerse una corrección, haciendo una curva de calibración con titanio sólo, 
en las mismas condiciones, y restando a la absorbancia obtenida la corres- 
pondiente al titanio, cuya cantidad presente se conoce por la determina- 
ción con ácido cromotrópico. Finalmente, restando de la pesada del Ta:0; 
las correcciones por el TiOz y el Nb:20, que contiene, se tendrá el dato 
de Ta20;. 


Cálculo del Nb05; el Nb:20; contenido en el mineral se determina por 
diferencia entre la pesada de los “óxidos totales”, y la suma de Ta:z0,, 
TiO», y SiO» contenidos en ellos. 


Determinación del Ti0O total: se funden 0.5 grs de mineral con piro- 
sulfato, se disuelve en solución saturada de oxalato de amonio acidifi- 
cada ligeramente con ácido sulfúrico, y la solución resultante se lleva a 
250 ml. Se toma una alícuota, según la cantidad de titanio presente, 
se diluye a 200 ml con solución saturada de oxalato de amonio, y se pre- 
cipitan los ácidos térreos, en forma similar a la descripta (por agregado 
de cloruro de amonio, ácido tánico e hidróxido de amonio), cuidando de 
no pasar de pH alrededor de 6, para que no precipiten hierro y manga- 


¡ 
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neso. No es necesario precipitar todo el niobio, ya que el titanio precipita 


en las primeras fracciones. Se deja en digestión, filtra, lava. y calcina; 


se funde con pirosulfato, se toma con ácido oxálico al 2 %, se enfría, se 
agrega 1 ml de solución al 1 % de ácido eromotrópico, sal sódica (la 
solución debe contener 0.1 % de sulfito ácido de sodio, como conserva- 
dor); se completa a 25 ml con oxálico 2 Y, y se lee la absorbancia a 
470 milimicrones, usando como referencia un blanco conteniendo iguales 
cantidades de ácido cromotrópico y oxálico al 2 %. Se calcula así el TiO» 
contenido en el mineral. 


RESULTADOS 


A. continuación (Tabla 1), se detallan los resultados de los análisis de 
diez muestras de tantalita-columbita provenientes de San Luis. 


TABLA 1 


Resultados de los análisits de diez muestras seleccionadas de la provincia de San Luis. 


Notas: 


NY 1. Procedencia: Trapiche, Departamento Coronel Pringles; mina no 
identificada. Cristales negros, brillo sub-metálico, caras planas 
estriadas, raya negra. 

NO 2. Mina “Las Cuevas”, San Martín, Dpto. San Martín. Cristales 

negros, pequeños, brillo sub-metálico a graso; raya negra. 

N2 3. Mina “Nueva Argentina” (Cerro Blanco), Trapiche, Dpto. Cnel. 
Pringles; cristales pequeños, poco definidos; color negro, brillo 
sub-metálico, con iridescencias; raya pardo oscura. 

N92 4. Mina “Huemul” (Cerro Blanco), Trapiche, Dpto. Cnel. Pringles. 
Cristales pequeños, tabulares, negros, brillo sub-metálico, raya 

; parda. 
N2 5. Mina “San Pedro” (o “La Viaquita”), Altos del Tala (Sierra de 


a o 1 po 2 no 3 po 4 no 5 no 6 po 7 no 10 
Ta20; 25.45 | 30.00 | 38.50 | 51.15 | 44.62| 42.85| 49.29 84.80 
Nb205 BRASS 45361 36.90] "26:67 |" 32.68 |) 31.61. 32:58 0.95 
MnO 8.45 | 10.96 9.20 | 10.26 6.78 5.39 9.03 12.68 
FeO ..... 8.60 6.97 6.37 5.56 8.81 11.79 5.56 0.16 
O AS 0.10 0.15 AZ 1.60 | 0.05 1.19 0.95 0.30 
SnO», 0.38 0.25 3.69 2.00 2.16 4.14 0.33 0.05 
HO. 1.29 4.31 2.18 1.74 2.62 2.03 2.10 0.05 
FezOs 1.88 1.45 .086 1.07 DADO 1.02| vest vest 
Sumas...| 100.58 | 99.48 | 100.06 | 100.05 | 100.47 | 100.48 | 100.35 98.99 

- Densidad.| 5.90 5.93 | 6.05 6.30 6.181 6.20 6.40 7.92 
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la Estanzuela), Naschel, Dpto. Chacabuco. Color negro, brillo 
sub-metálico, raya parda. 

N2 6. Mina “Potrerillo”, Altos del Tala (Sierra de la Estanzuela), 
Naschel, Dpto. Chacabuco. Cristales grandes, negros, brillantes, 
caras planas irregulares; raya parda. 

N09 7. Paso del Rey, Dpto. Cnel. Pringles (mina no identificada). (Cris- 
tales negros, brillo graso, raya parda. 


N2 8. La Toma, Dpto. Cnel. Pringles (mina no identificada). Cristales 


negros, brillantes, pequeños, muy frágiles, raya pardo clara. 
NO 9. Mina “La Totora” (Ojo de Agua, Bañado de Cautana), Santa 
Rosa, Dpto. Junín, Cristales irregulares negros, caras planas 
brillantes, raya parda. 
N9 10. Mina “La Totora”, ídem. Caras planas paralelas, cristales pe- 
queños, color rojo, brillo sub-metálico, con porciones translúci- 
das; exfoliación marcada, raya pardo clara. 


Ciertos caracteres físicos, como la dureza (entre 6.0 y 6.5), 
el color, etc., no muestran gran variación con la composición ; 
otros, como la densidad y la raya, varían bastante con ella, y 
pueden usarse como criterio de identificación. 

La muestra n* 10 es un mineral excepcional: se trata de una 
manganotantalita, muy pura; su contenido en tantalato de man- 
ganeso es notablemente superior al de especies similares men- 
cionadas en la bibliografía más accesible (3: 7. 19, 20). 

La composición de los diez minerales cuyos añálisis se deta- 
llan, cae dentro de la composición de las tantalitas —columbi- 
tas; en la Tabla II puede verse la composición teórica de los 
extremos de la serie, y en la Tabla III las relaciones que 
existen entre los principales componentes de las muestras 
analizadas. 


TABLA II 


“2 Composiciones teóricas de los extremos de la serie tantal*ta - columbita 


Composición, en % 


Relaciones 
ada límites 
Ta:205 Nb:205 MnoO FeO 
(Made 86.05 == — 13.95 6.15 
(Ta03)2Mn ...... 86.20 == 13.80 = 6.24 
(NbO3)2Fe AN Ta 78.75 NES DUDO 3.70 
(NbOz)2Mn ...... — 78.96 21.04 — 30 


NS 
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TABLA III 
Relaciones entre los componentes de las muestras analizadas. 


E í— 


Ta»05 + Nb205 Ta:05 MnoO 

No Taz05 + Nb205 | MnO + FeO “MnOFFe0 Nb:05 FeO 
ds 79.88 17.05 4.68 0.47 0.98 
NECE 75.36 17.93 4.20 0.66 1 
E ROS 75.40 15.57 4.84 1.04 1.44 
A 77.82 15.82 4.92 1.91 1.84 
A 77.30 15.59 4.96 1.36 0.77 
Dad 74.46 17.18 4.39 1.35 0.46 
E E ORDRN 81.73 14.59 5.62 ol 1.62 

eri lee 80.15 14.58 9.50 3.21 0.46 

E a 79.96 14.25 9.61 4.44 2.66 
OU 85.75 12.84 6.68 34.80 79.42 


Puede verse de los datos de la Tabla 111, que las sumas Ta» 
O, + Nb0;, y FeO + MnO, se mantienen bastante constantes ; 
que la relación entre ambas cae dentro de las relaciones límites 
dadas en la Tabla II, y que las relaciones Ta,0;/Nb,0;5 y 
MnO/FeO, varían ampliamente. 
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Técnicos y equipos de Shell trabajan 
activamente en el sur argentino, 
aunando esfuerzos para el logro de 

un objetivo: Petróleo. 

Tarea de vastas proporciones, en que 
los más diversos factores entran en juego: 
perfecta organización, maquinarias y 
equipos que son un alarde de técnica 
moderna, personal especializado para 
realizar la compleja tarea y grandes 
capitales dispuestos a emprender 

los trabajos una y Otra vez para 
lograr pleno éxito. 

A fin de sostener la mayor producción 
que supone el autoabastecimiento, 

debe explorarse activamente para tratar 
de incorporar nuevas reservas 
petroleras que respalden efectivamente 


la continuidad del mismo en el futuro. 


SHELL 


COMPAÑIA ARGENTINA DE PETROLEO S. A. 


Seguros de vida en vigor 
$ 15.716.933.478,-- m/l. 


Reservas Técnicas 


OA MERICR $ 1.075.959.816,59 m/L 


Av. R. SAENZ PENA 530 - BUENOS AIRES 


Pagados a Asegurados y Beneficiarios desde 1923 


$ 530.752.708,61 m/l. 


WILLIAMS QUIMICA Y TECNICA sk! 


Comercial, Industrial, Inmobiliaria y Financiera 


PRODUCTOS QUIMICOS y DROGAS INDUSTRIALES 
MATERIAS PRIMAS PARA LA INDUSTRIA 
-— SILICONE PARA USO INDUSTRIAL 
INSECTICIDAS AGRICOLAS 


Avda. Belgrano 1666/70 Buenos Aires T.E.38, Mayo 9001 


ENTES O a SO [Agra PA Y 
do MANS de 4 a » 
n NA . DS E 
> TE » ? . 
e , Ye 
A E 
GA 
de 
NS 
ol 
Y 
¿ ? 
e Y 
Al 
RA: 
Ll z ES 
p E lA 
y pS 
> uN 
pes > Ar 
S 
) 


IR MA ES, A a iS 
PES GE y 2 $ 5 


SS A 


Fungicida. El más potente antibiótico agrí- 
cola, a base de estreptomicina al 20 %. 
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